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Bakrove(II) spojine z anionom 2-metilbenzojske kisline 
Povzetek: Sintetizirala sem štiri bakrove(II) koordinacijske spojine z anionom           
2-metilbenzojske kisline (= HL). To so Cu(L)2(H2O)2 1, Cu(L)(C2H3O2)(H2O) 2, 
Cu(L)2(C6H6N2O)2(H2O)2 3 in Cu2(L)4(C5H6N2)(H2O)  4. Kot topilo sem uporabila 
destilirano vodo. Bakrovim izhodnim spojinam sem dodajala 2-metilbenzojsko kislino, 
ki se na bakrov(II) ion veže kot anion. Poleg tega sem uporabljala tudi nevtralni ligand 
nikotinamid (C6H6N2O) in 2-aminopiridin (C5H6N2). Za vsako spojino sem pripravila tri 
enake sinteze, saj smo tako lahko sklepali, da je sinteza ponovljiva. Z rentgensko 
praškovno analizo smo primerjali difraktograme, iz katerih smo potrdili, da smo dobili 
iste koordinacijske spojine. S pomočjo CHN elementne analize smo ugotovili formule teh 
spojin. 
 
Ključne besede: baker(II), koordinacijske spojine, 2-metilbenzojska kislina, 
nikotinamid, 2-aminopiridin 
 
 
 
Copper(II) compounds with 2-methylbenzoic acid anion 
Abstract: Four copper(II) coordination compounds with 2-methylbenzoic acid (= HL) 
anion have been synthesized. These are Cu(L)2(H2O)2 1, Cu(L)(C2H3O2)(H2O) 2,  
Cu(L)2(C6H6N2O)2(H2O)2 3 and Cu2(L)4(C5H6N2)(H2O) 4. Distilled water was used as a 
solvent. 2-Methylbenzoic acid, being added to the starting copper compounds, is bonded 
to the copper(II) ion as an anion. Neutral ligands nicotinamide (C6H6N2O) and 
2-aminopyridine (C5H6N2) were added additionally. Each synthesis was proceeded tree 
times to deduce their reproducibility. The X-ray powder diffraction analysis was applied 
to confirm the identity of synthesized coordination compounds. Formulae of the 
synthesized compounds were determined with the CHN elemental analysis. 
Keywords: copper(II), coordination compounds, 2-methylbenzoic acid, nicotinamide, 
2-aminopyridine
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Seznam uporabljenih kratic  
CHN    elementna analiza na C, H in N 
M    centralni kovinski atom 
L    ligand
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1 Uvod  
1.1. Koordinacijske spojine  
Koordinacijske spojine ali kompleksi so spojine, pri katerih so na centralni atom vezani 
ali koordinirani ligandi. Koordinacijske spojine imajo kemijsko vez, katero imenujemo 
koordinativna ali semipolarna vez. Semipolarna vez nastane, ko je na razpolago nek 
akceptor (sprejemnik elektronov) z ne povsem zasedenimi zunanjimi atomskimi 
orbitalami in donorji, ki imajo prosti nevezni elektronski par v zunanji orbitali.  Primer te 
reakcije: 
𝑀2++ 𝑛(:𝐿) → 𝑀(: 𝐿)𝑛
2+
 
V tej reakciji M predstavlja centralni kovinski atom ali ion/akceptor, L predstavlja 
ligand/donor in n predstavlja število koordiniranih ligandov [1]. 
 
1.1.1 Nastanek koordinacijske spojine  
Za nastanek koordinacijske spojine morata biti izpolnjena dva pogoja: 
- spojina nastaja neposredno iz liganda ali centralnega atoma/iona, 
- centralni atom/ion in ligand morata obstajati pri pogojih sinteze [1]. 
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1.1.2 Ligandi  
Ligandov je zelo veliko, njihove lastnosti pa so zelo raznolike. Lastnosti ligandov 
vplivajo na zgradbo koordinacijske spojine, zaradi njegove velikosti in oblike.  
Poznamo enovezne, dvovezne in večvezne ligande: 
- enovezni ligandi donirajo centralnemu atomu en elektronski par, 
- dvovezni donirajo po dva elektronska para,  
- večvezni pa donirajo več elektronskih parov v d-orbitale centralnega atoma, 
Dvovezni ali večvezni ligandi imajo lahko te vezi na en kovinski ion (kelat) ali na vsaj 
dva kovinska iona (most). Koordinacijske spojine z mostovnimi ligandi ter dvema ali več 
centralnimi atomi imenujemo dvojedrne ali večjedrne [1]. 
Poleg teh ligandov poznamo tudi posebno vrsto ligandov, kateri predstavljajo nasičene in 
aromatske spojine. Koordinacijske spojine s takimi ligandi so olefinske spojine ter 
'Sandwich' spojine [2]. 
Pogosti ligandi so: voda, amonijak, flouridni ion, kloridni ion, cianidni ion in ogljikov 
oksid[3]. 
1.1.3 Koordinacijsko število 
Koordinacijsko število pove število koordiniranih atomov, ki se razporedijo okoli 
akceptorja [3]. 
Koordinacijsko število ni vedno očitno iz formule spojine. Lahko se zgodi, da se v 
zgradbo spojine nekoordinirano vežejo  molekule topila in druge spojine ali ioni. Večji 
ligandi so pogosto prisotni v kompleksih z nižjim koordinacijskim številom, ker zasedejo 
več prostora kot manjši ligandi. Kovinski atomi in ioni z večjim radijem pa tvorijo 
komplekse z višjim koordinacijskih številom [4]. 
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1.1.4 Cepitev d-nivojev in stabilizacija koordinacijskih spojin 
V teoretično izoliranem centralnem atomu (ionu) kovine imajo elektroni povsem enako 
energijo. Na centralni atom, ki ga obdajajo ligandi, vplivajo električna polja teh ligandov. 
Zaradi njih se bo energija d-orbital kovine spremenila. Temu pravimo, da pride do cepitve 
d-nivojev. Do cepitve pride zaradi elektrostatskega odboja med elektroni v d-orbitalah in 
nabojem ligandov, zato se energija d-orbital spremeni. Energija d-orbital v oktaedričnem 
polju ligandov, ki so usmerjena proti ligandom se poveča (eg) in energija ostalih orbital 
se zmanjša (t2g). Najpogostejši porazdelitvi ligandov sta oktaedrična in tetraedrična  
(Slika 1) [1].  
 
 
Slika 1: Razporeditev d-nivojev v tetraedričnem (levo) in oktaedričnem (desno) polju 
ligandov [2] 
Na velikost razcepa d-nivojev imajo neposreden vpliv ligandi, kar je razvidno iz 
elektronskih spektrov absorbirane praviloma vidne svetlobe: 
▪ majhen razcep proti velikem razcepu: 
I- < Br- < Cl- < F- < OH- < H2O ≈ C2O42- < NCS- < py ≈ NH3 < NO2- < CN- 
Zasedba in cepitev d-nivojev vpliva na nekatere lastnosti spojin: barva, stabilnost spojine, 
struktura in magnetni moment. Barva koordinacijskih spojin je odvisna od elektronskih 
prehodov med razcepljenimi energijskimi nivoji. Velikost razcepa d-nivojev je odvisna 
od jakosti polja ligandov, magnetne lastnosti pa lahko razložimo na osnovi Teorije 
kristalnega polja. Mehanizem nastanka kompleksov je lahko substitucija ali zamenjava 
ligandov. Reakcije običajno potekajo v topilu , kjer je centralni atom obdan z molekulami 
topila, katere se izmenjujejo z molekulami liganda. Poleg substitucije so pogoste  pri 
koordinacijskih spojinah tudi reakcije izomerizacije in redoks reakcije [2]. 
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1.1.5 Barva koordinacijskih spojin 
Koordinacijske spojine so praviloma obarvane zaradi prehodov d-elektronov med 
d-orbitalami dveh razcepljenih energijskih nivojev v centralnem atomu in ionu, za kar je 
praviloma potrebna vidna svetloba. Obarvane niso tiste koordinacijske spojine, katerih 
energija prehoda ustreza absorbciji ultravijolične svetlobe ali pa tiste, ki imajo polne 
d-nivoje, kar onemogoča elektronske prehode. Primer so cinkove(II) spojine, kjer ima 
Zn2+ elektronsko konfiguracijo [Ar]d10.  
Jakost polja ligandov tudi vpliva na barvo koordinacijskih spojin z istim centralnim 
atomom ali ionom. Ion [Cu(H2O)6]2+ je svetlo modre barve, medtem ko je [Cu(NH3)4]2+ 
temno moder. Razlika v barvi je posledica prehoda elektronov, saj je razcep zaradi NH3 
večji kot zaradi H2O [2]. 
 
 
Slika 2: Primer barv koordinacijskih spojin glede na vrsto centralnega iona v vodni in 
amoniakalni raztopini [3] 
   
5 
 
1.1.6 Magnetne lastnosti koordinacijskih spojin 
Magnetne (paramagnetne) koordinacijske spojine so tiste, ki imajo v d-orbitalah 
nesparjene elektrone. V d-orbitali se elektroni razporedijo tako, da elektroni najprej 
zasedejo energijsko enakovredne orbitale posamično ter po naraščajoči energiji.  
V šibkem polju ligandov je razcep d-nivojev majhen zaradi koordinacije ligandov, zato 
elektroni zapolnijo vse orbitale enakomerno. To so visokospinske koordinacijske spojine, 
z več nesparjenimi elektroni. Medtem, ko je v močnem polju ligandov razcep d-nivojev 
velik, bodo tam elektroni najprej zasedli orbitale z nižjo energijo in nato z višjo. Te 
spojine so nizkospinske koordinacijske spojine in imajo manj nesparjenih elektronov.  
Primer magnetnih lastnostih v železovih koordinacijskih spojinah: 
• [Fe(H2O)6]2+: razporeditev liganda (H2O) okoli železovega(II) iona je 
oktaedrično, kar povzroči šibko električno polje in posledično nizko razliko med 
d-nivoji. Železov(II) ion ima 4 nesparjene elektrone in  ga močno privlači 
magnetno polje, zato je močno paramagneten.  
 
• [Fe(CN)6]4-: razporeditev liganda (CN-) okoli železovega(II) iona je oktaedično, 
kar povzroči močno električno polje in posledično višjo razliko med d -nivoji. 
Železov(II) ion ima zasedene 3 orbitale z nižjo energijo v parih. V tem ionu ni 
nesparjenih elektronov, zato je spojina diamagnetna (magnetno polje je ne 
privlači; jo šibko odbija) [5]. 
 
 
Slika 3: Primer razporeditve elektronov Fe2+ v d-nivojih [5] 
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1.2 2-Metilbenzojska kislina 
2-Metilbenzojsko kislino lahko imenujemo tudi: o-metilbenzojska kislina 
(orto metilbenzojska kislina), toluenkarboksilna kislina, 2-metil-benzaldehid-dietilacetal, 
orto-toluinska kislina in 2-toluična kislina [6]. 
2-Metilbenzojska kislina je rumenkaste barve, ima šibek vonj, temperatura tališča je 
101 - 104 °C, temperatura vrelišča je 260 °C [7]. 
2-Metilbenzojsko kislino lahko uporabljamo pri sintezi pesticidov, farmacevtskih 
izdelkov in drugih organskih kemičnih snovi. Je najpomembnejša surovina za pridelavo 
herbicidov riža in trave. Uporablja se tudi kot vmesni produkt sinteze za pesticidni 
fosforamid, parfume, iniciator polimerizacije vinilklorida MBPO, m-krezola, razvijalca 
barvnega filma in drugo [6]. 
 
Slika 4: Skica 2-metilbenzojske kisline [6] 
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1.3 Baker 
Baker je kemijski element, ki se nahaja v periodnem sistemu pod simbolom Cu in z 
vrstnim številom 29, njegova relativna atomska masa je 63,546. Elementarni baker(0) ima 
elektronsko konfiguracijo: [Ar]3d104s1. Njegov atomski radij je 128 pm, baker ima lahko 
oksidacijsko število +1 ali +2, v nekaterih primerih tudi +3.  Pri normalnih pogojih ga 
vidimo v rumeno rdeči barvi. Obdelava je preprosta, saj je mehak in koven. Ima visoko 
električno prevodnost, odporen je na vodo in zrak. Njegova temperatura tališča je 
1083 °C, temperatura vrelišča pa 2595 °C. 
Baker je kovina, ki jo večinoma lahko pridobivajo iz mineralov (na primer: halkopirit 
CuFeS2, malahit CuCO3 x Cu(OH)2, kuprit Cu2O). Uporabljamo ga lahko kot bron (zlitina 
bakra in kositra) ali medenino (zlitina bakra in cinka). 
Pridobivanje bakra poteka tako, da zmeljejo rudo in jo zmešajo z vodno raztopino 
detergentov in nato prepihajo z zrakom. Baker se po principu 'flotacije' prime na peno 
detergenta in gre na površje. Nastalo peno nato pobirajo  in jo segrevajo ter prepihajo s 
kisikom, pri čemer nastanejo bakrovi oksidi. Okside reducirajo s koksom in tako dobijo 
surov elementarni baker. Surov baker nato elektrolitsko očistijo v elektroliznih celicah.  
[8]. 
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1.4 Znane bakrove spojine z 2-metilbenzojsko kislino 
 
Znanih je več spojin v tem sistemu. Predstavljene so nekatere bolj preproste. 
1.4.1 Tetrakis(μ-2-metilbenzoato)bis[(metanol)baker(II)]; [Cu2(L)4(CH3OH)2]  
[Cu2(L)4(CH3OH)2] je dvojedrna koordinacijska molekula (Slika 6), ki ima razdaljo za 
Cu-O  vezi v območju 1,94-2,15 Å (ekvatorialni benzoatni ligandi so bliže kot aksialni 
metanol). Razdalja med obema Cu v tej molekuli je 2,56 Å. Koordinacijska sfera okrog 
vsakega bakrovega(II) iona je kvadratno piramidalna. Dvojedrne molekule so povezane 
v polimerne verige preko vodikovih O-H···O vezi in C-H···π interakcijami [9]. 
 
Slika 5: Skica dvojedrne koordinacijske molekule [Cu2(L)4(CH3OH)2] [9] 
To spojino so pripravili tako, da so pripravili vodni raztopini natrijeve soli  
2-metilbenzojske kisline in CuSO4·5H2O. Slednjo so počasi ob stalnem mešanju dodajali 
prvi raztopini. Ob tem nastane zelena oborina [9].  
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1.4.2 Tetrakis(μ-2-metilbenzoato)bis[(2-metilbenzojska kislina )baker(II)]; 
[Cu2(L)4(HL)2]  
[Cu2(L)4(HL)2] je centrosimetrična dvojedrna spojina, podobno kot predhodna spojina. 
Razdalja za Cu···Cu je  2,66 Å ter Cu-O v območju pri  2 Å. Koordinacijska sfera okrog 
vsakega bakrovega(II) iona je prav tako kvadratno piramidalna, a z nevtralno 
2-metilbenzojsko kislino na aksialnem položaju (Slika 7) [10]. 
 
 
Slika 6: Skica dvojedrne koordinacijske molekule [Cu2(L)4(HL)2] [10] 
[Cu2(L)4(HL)2] so eksperimentalno pripravili tako, da so 24 ur segrevali 2-metilbenzojsko 
kislino, bakrov karbonat in magnezijev oksid. Vse so segrevali pod povratnim 
hladilnikom, v toluenu. Ob dodatku dietiletra ter po ekstrakciji so nastali modri kristali 
[10].  
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1.4.3 Tetrakis(μ-2-metilbenzoatobis[(etanol)baker(II)]; [Cu2(L)4(C2H5OH)2]  
[Cu2(L)4(C2H5OH)2] je tudi dvojedrna koordinacijska molekula, ki je podobna kot 
predhodni dve opisani. Razdalja med obema Cu v tej molekuli je 2,60 Å (Slika 8). 
Koordinacijska sfera okrog vsakega bakrovega(II) iona je prav tako kvadratno 
piramidalna. Molekuli etanola sta vezani na obeh aksialnih mestih [11]. 
 
Slika 7: Shema dvojedrne koordinacijske molekule [Cu2(L)4(C2H5OH)2]  [11] 
[Cu2(L)4(C2H5OH)2] so eksperimentalno pripravili tako, da so raztopino Na2CO3 po 
kapljah dodajali vodni raztopini CuSO4·5H2O. Nato nastane modra oborina, katero so 
centrifugirali ter sprali z destilirano vodo, dokler niso odstranili ves SO42-. Raztopini 
2-metilbezojske kisline so dodali modro oborino ter mešali 1 uro in nato preostali trdni 
del filtrirali. Modri filtrat so pustili pri sobni temperaturi in po nekaj dneh so se izločili 
zeleni kristali [11]. 
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2 Namen dela  
Namen mojega diplomskega dela je sinteza koordinacijskih spojin bakra z ligandom 
2-metilbenzojske kisline. Izvesti nameravam različne sintezne poti, pri katerih bi se 
izločili trdni produkti. Le te bom nato karakterizirala. Pri sintezi koordinacijskih spojin 
nameravam uporabiti bakrove(II) ione, ter kot osnovni ligand 2-metilbenzojsko kislino. 
Vir bakra bi bile preproste spojine Cu2Ac4(H2O)2 , CuSO4·5H2O, Cu(NO3)2·3H2O. 
Sinteze bi potekale na podoben način, kot je že opisano za že znane spojine v tem sistemu. 
Kot dodatna liganda bi uporabila nikotinamid in 2-aminopiridin, ki omogočata 
koordinacijo in vodikove vezi, oboje pomembno pri sintezi trdnih snovi. Kot topilo bom 
vselej uporabila vodo. Za lažjo ionizacijo in koordinacijo izhodne 2-metilbenzojske 
kisline bom  dodala NaOH. Sinteza bo potekala pri povišani temperaturi in ob mešanju. 
Dobljene sintetizirane trdne produkte nastalih spojin bom nato karakterizirala z 
elementno analizo (CHN) in rentgensko praškovno analizo ter vse skupaj primerjala z 
opisi za znane podobne spojine. 
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3 Rezultati in razprava  
3.1 Elementna analiza 
3.1.1 Elementna analiza za spojino Cu(L)2(H2O)2 1 
 
 
C H 
w(sinteza 1a) 51,3 4,21 
w(sinteza 1b) 52,0 4,39 
w(teoretično) 51,96 4,91 
Preglednica 1: Delež ogljika in vodika za spojino 1 
Relativna molekulska masa spojine 1 je 369,86.  
 
Iz rezultatov elementne analize je razvidno, da dva produkta sintez za spojino 1 vsebujeta 
podoben delež obeh elementov, ki se skladata s teoretično predlagano formulo. 
 
3.1.2 Elementna analiza za spojino Cu(L)(C2H3O2)(H2O) 2 
 
 
C H 
w(sinteza 2a) 47,36 4,16 
w(sinteza 2b) 43,17 3,99 
w(teoretično) 46,60 3,91 
Preglednica 2: Delež ogljika in vodika za spojino 2 
Relativna molekulska masa spojine 2 je 257,73. 
Iz rezultatov elementne analize je razvidno, da dva produkta sintez za spojino 2 vsebujeta 
različen delež obeh elementov, pri čemer se prvi izrazito bolje sklada s teoretično 
predlagano formulo.   
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3.1.3 Elementna analiza za spojino Cu(L)2(C6H6N2O)2(H2O)2 3 
 
 
C H N 
w(sinteza 3a) 54,37 4,91 8,98 
w(sinteza 3b) 52,78 4,92 8,84 
w(teoretično) 54,76 4,92 9,12 
Preglednica 3: Delež ogljika, dušika in vodika za spojino 3 
Relativna molekulska masa spojine 3 je 614,11. 
Iz rezultatov elementne analize je razvidno, da dva produkta sintez za spojino 3 ne 
vsebujeta podoben delež obeh elementov za ogljik. Prvi se sklada bolje s teoretično 
predlagano formulo. 
 
3.1.4 Elementna analiza za spojino Cu2(L)4(C5H6N2)(H2O) 4 
 
 
C H N 
w(sinteza 4a) 41,39 4,0 3,8 
w(sinteza 4b) 56,76 4,82 4,15 
w(teoretično) 56,99 4,65 3,59 
Preglednica 4: Delež ogljika, dušika in vodika za spojino 4 
Relativna molekulska masa spojine 4 je 779,79. 
Iz rezultatov elementne analize je razvidno, da dva produkta sintez za spojino 4 vsebujeta 
različen delež vseh treh elementov, pri čemer se drugi izrazito bolje sklada s teoretično 
predlagano formulo. 
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3.2 Rentgenska praškovna analiza 
3.2.1 Rentgenska praškovna analiza za spojino Cu(L)2(H2O)2 1 
Primerjali smo rezultate dveh enakih sintez. V obeh primerih imamo podobne barve 
nastalih produktov. Pri praškovni analizi lahko vidimo (Sliki 8 in 9), da so uklonski vrhovi 
pri obeh sintezah pri enakih uklonskih kotih oziroma vrednostih d in s podobno 
intenziteto, iz česar lahko sklepamo, da imamo verjetno prisotno isto spojino. 
 
 
Slika 8: Difraktogram spojine Cu(L)2(H2O)2, sinteza 1a 
 
Slika 9: Difraktogram spojine Cu(L)2(H2O)2, sinteza 1b 
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3.2.2 Rentgenska praškovna analiza za spojino Cu(L)(C2H3O2)(H2O) 2 
Primerjali smo rezultate dveh enakih sintez. V obeh primerih imamo podobne barve 
nastalih produktov. Pri praškovni analizi lahko vidimo (Sliki 10 in 11), da so uklonski 
vrhovi pri obeh sintezah na istih mestih, z nekoliko različnimi intenzitetatmi. Lahko 
sklepamo, da imamo verjetno prisotno isto spojino v obeh primerih. Različne intenzitete 
so lahko posledica različne priprave vzorca (trenje produkta za analizo). Ker pa je analiza 
na ogljik različna v obeh vzorcih, je mogoča tudi primes v vzorcu našega produkta v enem 
primeru (če je primes amorfna). Če pa je primes kristalinična, jo je v enem primeru zelo 
malo, v drugem pa malo več. 
 
 
Slika 10: Difraktogram spojine Cu(L)(C2H3O2)(H2O), sinteza 2a 
 
Slika 11: Difraktogram spojine Cu(L)(C2H3O2)(H2O), sinteza 2b 
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3.2.3 Rentgenska praškovna analiza za spojino Cu(L)2(C6H6N2O)2(H2O)2 3 
Primerjali smo rezultate dveh enakih sintez. V obeh primerih imamo podobne barve 
nastalih produktov. Pri praškovni analizi lahko vidimo (Sliki 12 in 13), da so uklonski 
vrhovi pri obeh sintezah na istih mestih in s podobno intenziteto, iz česar lahko sklepamo, 
da imamo verjetno prisotno isto spojino. 
 
 
Slika 12: Difraktogram spojine Cu(L)2(C6H6N2O)2(H2O)2, sinteza 3a 
 
Slika 13: Difraktogram spojine Cu(L)2(C6H6N2O)2(H2O)2, sinteza 3b 
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3.2.4 Rentgenska praškovna analiza za spojino Cu2(L)4(C5H6N2)(H2O) 4 
 
Primerjali smo rezultate dveh enakih sintez. V obeh primerih imamo podobne barve 
nastalih produktov. Pri praškovni analizi lahko vidimo (Sliki 14 in 15), da so uklonski 
vrhovi pri obeh sintezah na istih mestih, a ne s podobno intenziteto. Iz tega še vedno lahko 
sklepamo, da imamo verjetno prisotno isto spojino v obeh primerih. Različne intenzitete 
so lahko posledica različne priprave vzorca (trenje produkta za analizo). Ker pa je analiza 
na ogljik in vodik različna v obeh vzorcih, je mogoča tudi primes kristalinične nečistoče 
v vzorcu našega produkta. V primeru na Sliki 14 je pri d vrednosti nekaj manj od 6 Å 
dodaten uklon. To bi lahko bil najmočnejši uklon kristalinične nečistoče, zaradi katere se 
elementna analiza ne ujema s teoretično. 
 
 
Slika 14: Difraktogram spojine Cu2(L)4(C5H6N2)(H2O), sinteza 4a 
 
 
Slika 15: Difraktogram spojine Cu2(L)4(C5H6N2)(H2O), sinteza 4b 
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4 Eksperimentalni del  
4.1 Metode za karakterizacijo 
4.1.1 Elementna analiza 
Z elementno analizo določamo prisotnost in delež posameznih elementov v vzorcu. S to 
analizo se  lahko določi: ogljik, vodik, dušik, žveplo ter halogene elemente. Najpogosteje 
se uporablja CHN analiza, katera temelji na oksidativni razgradnji vzorca med 
segrevanjem. S pribitkom kisika vzorec sežgemo v atmosferi do končnih produktov vode, 
ogljikovega dioksida in dušikovih oksidov. Tako pridobimo mase končnih produktov 
gorenja, ki jih uporabimo za izračun elementne sestave neznanega vzorca. Inštrumenti so 
lahko sposobni hkratnega določanja žvepla skupaj s CHN elementi. Poleg gravimetrične 
določitve za kvantitativno določitev uporabljamo tudi atomsko absorbcijsko 
spektrometrijo in atomsko emisijsko spektrometrijo. Pridobljen podatek o deležu 
posameznega elementa v spojini je bistven pri določanju strukture neznanim spojinam, 
ugotavljanje strukture in čistosti znanih spojin [12]. 
 
4.1.2 Praškovna analiza 
Praškovna analiza je difrakcijska metoda, ki se najbolj pogosto uporablja za kvalitativno 
in kvantitativno analizo spojin v trdnih vzorcih, včasih pa se uporablja tudi za določanje 
strukture neznanih spojin. Rentgenski žarki z valovno dolžino blizu 100 pm izvirajo iz 
katodne oziroma rentgenske cevi.  Le ti se elastično sipajo, ko zadenejo elektrone v delcih 
v periodični kristalni strukturi. To povzroči ojačitve in oslabitve v izhodni interferenci 
glede na kot vpada žarkov. 
Z Braggovo enačbo opišemo smer uklonjenih žarkov na kristalni mreži: 
2 d sinθ =n λ 
 Kjer n predstavlja red uklona, d razdaljo med kristalnimi ravninami,  valovno dolžino 
rentgenske svetlobe in θ kot med žarki in kristalno ravnino. 
Difraktogram, sestavljen iz uklonskih vrhov, je posledica interference sipanja žarkov na 
kristalih.   
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Praškovna analiza je metoda identifikacije faz ter določanje parametrov in tipov 
Bravaisove mreže. Prašni delci so običajno veliki od 0,1 do 10 μm ter naključno 
orientirani, kar dosežemo z mletjem in mešanjem vzorca.  
Rentgenski žarek se ob stiku s kristaliničnim praškom sipa v vse smeri. Pri nekaterih kotih 
pride do konstruktivnih interferenc, katere podaja Braggova enačba.  Smeri oziroma 
uklonski koti žarkov so odvisni od d vrednosti kristaliničnih snovi v trdnem vzorcu. d 
vrednosti so značilne za posamezno snov oziroma natančneje kristalno fazo. Z 
električnim detektorjem na praškovnem difraktometru merimo kot uklanjanja žarkov. 
Intenziteta zaznanih žarkov in difrakcijski vrh se beleži kot funkcija kota detektorja. Od 
osnovne celice, kristalnega sistema, tipa mreže in valovne dolžine izhodnih žarkov je 
odvisno mesto in število vrhov. Intenziteta vrhov je odvisna od tipa in lege atomov v 
osnovni celici. Vsaka kristalinična spojina ima za dano valovno dolžino svoj enkraten oz. 
značilen vzorec difraktograma [4].  
Naše meritve bi primerjali med seboj [15] ter z morebitnimi znanimi spojinami, ki bi 
lahko bile identične našim [14]. 
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4.2 Izhodne spojine 
 
IME SPOJINE FORMULA MOLSKA 
MASA 
bakrov(II) acetat dihidrat Cu2(OAc)4(H2O)2 400 g/mol 
bakrov(II) sulfat pentahidrat 
ali 'modra galica' 
CuSO4·5(H2O) 250 g/mol 
nikotinamid C6H6N2O 122 g/mol 
2-metilbenzojska kislina 2-(CH₃)C₆H₄COOH 136 g/mol 
2-aminopiridin C5H6N2 94 g/mol 
voda H2O 18 g/mol 
natrijev hidroksid NaOH 40 g/mol 
Preglednica 5: Izhodne spojine 
 
Za sintezo koordinacijskih spojin sem 2-metilbenzojsko kislino uporabljala kot osnovni 
ligand, vir bakrovih ionov sem dobila iz ene od teh spojin: Cu2(OAc)4(H2O)2, 
CuSO4·5(H2O), Cu(NO3)2·3(H2O). Kot topilo sem pri eksperimentalnem delu uporabljala 
vodo. Vir dušika sem pridobila iz nikotinamida ali 2-aminopiridina. Natrijev hidroksid pa 
sem uporabila z namenom, da se bo kislina hitreje raztopila v topilu (vodi). Ves čas 
eksperimenta sem uporabljala te komercialno dostopne kemikalije, katere so bile od 
različnih proizvajalcev. 
4.3 Sinteza 
Sinteze sem izvedla podobno kot pri opisu za spojino [Cu2(L)4(CH3OH)2] [9]. Prvi del 
priprave za sintezo sem ohranila enak. Postopek kristalizacije z metanolom pa sem 
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izpustila, saj sem že brez tistega dela dobila trden produkt. Sintezo sem večkrat ponovila, 
saj sem želela dobiti vedno isti produkt. Uporabila sem 
1
6
 deleža vseh vstopnih snovi v 
članku.  V primerku z večjo količino, reakcija ni potekla v času, kot je tam opisano, saj 
se kislina takrat še ni raztopila v celoti (beli delci) kljub mešanju s pomočjo magnetnega 
mešala. S tem posledično celotna količina kisline ni sodelovala v reakciji. Zato sem vse 
sinteze izvajala trikrat, a z manjšimi količinami kot je opisano. Za vse primere sem 
potrebovala manjšo erlenmajerico in stekleničko. S pomočjo eksperimentalnega dela iz 
člankov za  [Cu2(L)4(HL)2] [10] in [Cu2(L)4(C2H5OH)2] [11] sem poizkušala različne 
vstopne surovine za pripravo različnih koordinacijskih spojin. 
4.3.1 Sinteza spojine Cu(L)2(H2O)2 1 
Sinteza je podobna kot opisana v viru [9]. Na papir sem na analizni tehtnici natehtala 
166,5 mg (1,22 mmol) 2-metilbenzojske kisline ter prenesla v erlenmajerico. Nato sem 
na papir natehtala še 132 mg (0,528 mmol) modre galice in jo prenesla v stekleničko. 
Erlenmajerico in stekleničko sem prenesla v digestorij, kjer sem v erlenmajerico dodala 
3,2 mL destilirane vode in 5 kapelj 20,0 % NaOH. V stekleničko sem dodala 3,4 mL 
destilirane vode. Nato sem v stekleničko počasi prelila zmes raztopljene kisline in trdne 
delce kisline iz erlenmajerice ter sproti mešala. Ker se vsa kislina ni raztopila oziroma ni 
zreagirala, sem v stekleničko dodala magnetno mešalo (Slika 18), jo prekrila z urnim 
steklom in vse skupaj segrevala do vrenja in mešala (415 obratov/min). Po 2 urah 
segrevanja, ko je vsa kislina zreagirala (ni več vidnih belih delcev kisline ob turkiznih 
delcih produkta na dnu posode po prenehanju mešanja), sem prenehala s segrevanjem in 
ohladila reakcijsko zmes na sobno temperaturo. Pri ohlajanju so se trdni delci produkta 
začeli posedati na dno (sedimentacija ali obarjanje). Ohlajeno snov turkizne barve sem 
nato filtrirala 10 minut na vodni črpalki (Slika 16), da se je odstranil tekoči del. Nato sem 
trdno snov prenesla iz frite na urno steklo in jo sušila v eksikatorju (Slika 17) 24 ur. Suho 
snov sem nato razpolovila, tako da smo snov karakterizirali z rentgensko praškovno 
analizo  in elementno analizo. 
Pripravila sem še dve enaki sintezi, z enakim postopkom. Produkti pri vseh treh sintezah 
so bili enake turkizne barve (Slika 19). 
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Slika 16: Filtriranje pod tlakom 
4.3.2 Sinteza spojine Cu(L)(C2H3O2)(H2O) 2 
Sinteza je podobna kot opisana v viru [9]. Na papir sem na analizni tehtnici natehtala 
167 mg (1,23 mmol) 2-metilbenzojske kisline ter prenesla v erlenmajerico. Nato sem na 
papir natehtala še 105 mg (0,526 mmol) bakrovega(II) acetata dihidrata in ga prenesla v 
stekleničko. Erlenmajerico in stekleničko sem prenesla v digestorij, kjer sem v 
erlenmajerico dodala 3,2 mL destilirane vode in 5 kapelj 20,0 % NaOH. V stekleničko 
sem dodala 3,4 mL destilirane vode. Nato sem v stekleničko počasi prelila zmes 
raztopljene kisline in trdne delce kisline iz erlenmajerice ter sproti mešala. Ker se vsa 
kislina ni raztopila oziroma ni zreagirala, sem v stekleničko dodala magnetno mešalo 
(Slika 18), jo prekrila z urnim steklom in vse skupaj segrevala do vrenja  in mešala 
(415 obratov/min). Po približno 1 uri segrevanja, ko je vsa kislina reagirala (ni več vidnih 
belih delcev kisline ob delcih svetlo modre barve produkta na dnu posode po prenehanju 
mešanja), sem prenehala s segrevanjem in ohladila reakcijsko zmes na sobno 
temperaturo. Pri ohlajanju so se trdni delci produkta začeli posedati na dno (sedimentacija 
ali obarjanje). Ohlajeno snov svetlo modre barve sem nato filtrirala 10 minut na vodni 
črpalki (Slika 16), da se je odstranil tekoči del. Nato sem trdno snov prenesla iz frite na 
urno steklo in jo sušila v eksikatorju (Slika 17) 24 ur. Suho snov sem razpolovila, tako da 
smo snov karakterizirali z rentgensko praškovno analizo  in elementno analizo. 
Pripravila sem še dve enaki sintezi, z enakim postopkom. Produkti pri vseh treh sintezah 
so bili enake svetlo modre barve (Slika 19). 
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Slika 17: Sušenje spojin v eksikatorju 
4.3.3 Sinteza spojine Cu(L)2(C6H6N2O)2(H2O)2  3 
Sinteza je podobna kot opisana v viru [9]. Na papir sem na analizni tehtnici natehtala 
168  mg (1,23 mmol) 2-metilbenzojske kisline ter prenesla v erlenmajerico. V stekleničko 
sem natehtala 129 mg (1,056 mmol) nikotinamida in ga prenesla v stekleničko. Nato sem 
na papir natehtala še 131 mg (0,526 mmol) modre galice in jo prenesla v stekleničko. 
Erlenmajerico in stekleničko sem prenesla v digestorij, kjer sem v erlenmajerico dodala 
3,4 mL destilirane vode in 5 kapelj 20,0 % NaOH. V stekleničko sem dodala 3,3 mL 
destilirane vode. Nato sem v stekleničko počasi prelila zmes raztopljene kisline in trdne 
delce kisline iz erlenmajerice ter sproti mešala. Ker se vsa kislina ni raztopila oziroma ni 
zreagirala, sem v stekleničko dodala magnetno mešalo (Slika 18), jo prekrila z urnim 
steklom in vse skupaj segrevala do vrenja in mešala (415 obratov/min). Po 2 urah 
segrevanja, ko je vsa kislina zreagirala (ni več vidnih belih delcev kisline ob temno 
modrih delcih produkta na dnu posode po prenehanju mešanja), sem prenehala s 
segrevanjem in ohladila reakcijsko zmes na sobno temperaturo. Pri ohlajanju so se trdni 
delci produkta začeli posedati na dno (sedimentacija ali obarjanje). Ohlajeno snov temno 
modre barve sem nato filtrirala 10 minut na vodni črpalki (Slika 16), da se je odstranil 
tekoči del. Nato sem trdno snov prenesla iz frite na urno  steklo in jo sušila v eksikatorju 
(Slika 17) 24 ur. Suho snov sem nato razpolovila, tako da smo snov karakterizirali z 
rentgensko praškovno analizo  in elementno analizo. 
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Pripravila sem še dve enaki sintezi, z enakim postopkom. Produkti pri prvih dveh sintezah 
so bili temno modre barve, pri zadnji (3c) sintezi je bila barva svetlo modra. 
 
Slika 18: Mešanje in segrevanje spojine 
4.3.4 Sinteza spojine Cu2(L)4(C5H6N2)(H2O) 4 
Sinteza je podobna kot opisana v viru [9]. Na papir sem na analizni tehtnici natehtala 
166,4 mg (1,234 mmol) 2-metilbenzojske kisline ter prenesla v erlenmajerico. V 
stekleničko sem natehtala 102 mg (1,080 mmol) aminopiridina in ga prenesla v 
stekleničko. Nato sem na papir natehtala še 132 mg (0,526 mmol) modre galice in jo 
prenesla v stekleničko. Erlenmajerico in stekleničko sem prenesla v digestorij, kjer sem 
v erlenmajerico dodala 3,4 mL destilirane vode in 5 kapelj 20,0 % NaOH. V stekleničko 
sem dodala 3,3 mL destilirane vode. Nato sem v stekleničko počasi prelila zmes 
raztopljene kisline in trdne delce kisline iz erlenmajerice ter sproti mešala. Ker se vsa 
kislina ni raztopila oziroma ni reagirala, sem v stekleničko dodala magnetno mešalo 
(Slika 18), jo prekrila z urnim steklom in vse skupaj segrevala do vrenja  in mešala 
(415 obratov/min). Po 2 urah segrevanja, ko je vsa kislina zreagirala (ni več vidnih belih 
delcev kisline ob zelenih delcih produkta na dnu posode po prenehanju mešanja), sem 
prenehala s segrevanjem in ohladila reakcijsko zmes na sobno temperaturo. Pri ohlajanju 
so se trdni delci produkta začeli posedati na dno (sedimentacija ali obarjanje). Ohlajeno 
snov temno zelene barve sem nato filtrirala 10 minut na vodni črpalki (Slika 16), da se je 
odstranil tekoči del. Nato sem trdno snov prenesla iz frite na urno steklo in jo sušila v 
eksikatorju (Slika 17) 24 ur. Suho snov sem nato razpolovila, tako da smo snov 
karakterizirali z rentgensko praškovno analizo  in elementno analizo. 
Pripravila sem še dve enaki sintezi, z enakim postopkom. Produkti pri vseh treh sintezah 
so bili enake zelene barve (Slika 19). 
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Slika 19: Spojina 4 v stekleničkah in na urnem steklu 
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5 Zaključek  
Sintetizirala sem štiri različne produkte s predlaganimi formulami Cu(L)2(H2O)2 1, 
Cu(L)(C2H3O2)(H2O) 2, Cu(L)2(C6H6N2O)2(H2O)2 3 ter Cu2(L)4(C5H6N2)(H2O) 4. 
Struktur spojin s takimi formulami v kristalografski bazi (CSD) [14] nismo našli. Ker 
imamo sinteze ponovljive ter podobne rezultate CHN in rentgenske praškovne 
difraktograme sklepamo, da imamo štiri različne koordinacijske spojine. V vseh spojinah 
imamo kot centralni kovinski ion Cu2+ ter dodatno še anione 2-metilbenzojske kisline ter 
vodo. Pri spojini 2 sklepamo na prisotnost acetatnega aniona iz bakrove izhodne spojine, 
pri spojini 3 je prisoten tudi dodani nevtralni ligand nikotinamid ter pri spojini 4 je 
prisoten dodani ligand 2-aminopiridin. Spojine 1-3 so modre, medtem, ko je spojina 4 
zelena. Sklepamo, da je le slednja dvojedrna s podobno strukturo kot zelene sorodne 
spojine, ki so že opisane [11].  
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